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PROCEDE DE FABRICATION D'UNE COMPOSITION COSMETIQUE COLOREE DE MAQUILLAGE A 
TRANSMITTANCE CONTROLEE. 



(§7) L'invention concerne un procede de fabrication d'une 
composition cosmetique coloree de maquillage permettant 
I'obtention d'un depot colore transparent ou translucide sur 
la peau, les levres ou les phaneres, comprenant les Stapes 
successives suivantes: 

(a) selection d'une base cosmetiquement acceptable 
opaque, translucide ou transparente dans la masse, 

(b) preparation d'une serie au moins d'echantillons de 
cette base cosmetique, chaque serie contenant des quanti- 
tes croissantes d'un agent colorant dissous ou disperse 
dans la base cosmetiquement acceptable, ( 

c) Statement de chacun des echantillons de ladite ou 
desdites serie (s) sur une lame transparente presentant un 
evidement d'une profondeur de 1 0 jxm, 

(d) mesure, pour chacun des echantillons de ladite ou 
desdites s6rie (s), de la transrnittance de la couche ainsi for- 
med a la longueur d'onde correspondant au maximum d'un 
des pics d'absorption ou de diffusion (X^x) dudit agent co- 
lorant, 

(e) tragage d'une courbe d'etalonnage en reportant les 
valeurs de la transrnittance a en fonction de la concen- 
tration dudit agent colorant, 

(f) selection, sur la courbe d'etalonnage ainsi obtenue, 
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d'une concentration dudit agent colorant correspondant a 
une transrnittance a comprise entre 20 et 80 %, et 

(g) incorporation crau moins un agent colorant d'au 
moins une serie a la concentration selectionnee a l'6tape (f) 
dans une base cosmetique a f'Stat liquide, identique a ou 
differente de celle utilised dans I'etape (a), 

ainsi que les compositions cosm6tiques obtenues selon 
ce procede. 



2817740 



1 



Procede de fabrication d'une composition cosmStique 
colorSe de maquillage a transmittance controlee 

La presente invention concerne un procede de fabrication de 
5 compositions cosmetiques colorees de maquillage a transmittance controlee, et 
les compositions obtenues par ce procede. 

L'apport de couleur sur la peau, les levres et les phaneres, en 
particulier les cheveux, ongles et cils, est depuis toujours un important objet de 

10 recherche dans le domaine cosmetique et tout particulierement dans le 
domaine du maquillage. 

Cet apport de couleur se fait le plus souvent sous forme de pigments 
blancs ou colores, eventuellement associes a des colorants, dans des bases 
cosmetiques, donnant lieu a des depots colores couvrants (rouge a levres, 

1 5 mascara, fard a paupieres, eye-liner, vernis a ongles, fond de teint) ou semi- 
transparents (fond de teint, fard a paupieres, rouge a levres, vernis a ongles), 
l'effet recherche etant le plus souvent 1'obtention d'une couleur intense ou le 
masquage des imperfections sous-jacentes. 

20 Dans le domaine des fonds de teint par exemple, le masquage des 

imperfections cutanees par des produits couvrants ou semi-couvrants 
s'accompagne cependant presque toujours, malgre 1'application en couche tres 
fine, d'une certaine visibility du depot et d'un aspect non naturel, le plus 
souvent ind6sirable. 

25 

II existe par ailleurs des compositions cosmetiques, telles que des 
cremes de soin, qui, apres application en fine couche, sont parfaitement 
transparentes ou bien suffisamment translucides (voir WO 98/5234) pour 
conserver l'aspect naturel de la peau et ne masquer que legerement les 
30 imperfections de celle-ci. Ces produits ne permettent cependant pas de colorer 
le substrat physiologique sur lequel ils sont d6pos£s. 

La de'manderesse s'est fixe pour objectif de mettre au point une 
nouvelle gamme de produits de maquillage non couvrants permettant de 
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deposer une couleur sur la peau, les levres ou les phaneres tout en restant 
parfaitement "invisibles", c'est-a-dire des produits capables de donner des 
dep6ts suffisamment transparents ou translucides pour conserver l'aspect 
naturel de la surface sous-jacente. 

La fabrication de telles compositions de maquillage necessite non 
seulement le choix d'une base cosmetique appropriee, mais egalement la 
determination de la concentration d'agent colorant appropriee pour l'obtention 
d'un dep6t suffisamment colore et transparent outranslucide. 

Or, le caractere transparent ou translucide et/ou l'intensite de 
coloration d'une couche de maquillage sont impossibles a prevoir a partir de 
l'aspect de la composition cosmetique. Une composition cosmetique 
parfaitement opaque "dans la masse" peut en effet donner lieu a un depot 
translucide, voire meme parfaitement transparent. 

Jusqu'ici, l'homme du metier appreciait a l'oeil nu le rendu maquillage. 
Les resultats de cette observation dependent des conditions d'eclairement et 
^application et de la couleur propre du substrat. Ceci se traduit par une faible 
reproductibilite et une impossibilite de transposer les resultats obtenus a 
l'ensemble des substrats cosm&iques. 

Pour surmonter les problemes enonces ci-dessus, la demanderesse a 
mis au point un procede permettant de fabriquer, avec une bonne 
reproductibilite, des compositions cosmetiques colorees de maquillage qui, 
independamment de leur degre d'opacite "dans la masse", donnent lieu a des 
depots combinant a la fois une coloration visible a l'oeil nu et une translucidite 
ou transparence suffisante pour preserver l'aspect naturel du substrat 
cosmetique tel que la peau, les levres ou les phaneres. 

L'invention a par consequent pour objet un procede comprenant les 
etapes successives suivantes : 

(a) selection d'une base cosmetiquement acceptable opaque, translucide ou 
transparente dans la masse, 
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(b) preparation d'une serie au moins d'echantillons de cette base cosmetique, 
chaque serie contenant des quantites croissant es d'un agent colorant 
dissous ou disperse dans la base cosmetiquement acceptable, 

(c) etalement de chacun des echantillons de ladite ou desdites serie(s) sur une 
5 lame transparente presentant un evidement d'une profondeur de 1 0 \xm, 

(d) mesure, pour chacun des echantillons de ladite ou desdites serie(s), de la 
transmittance de la couche ainsi formee a la longueur d'onde correspondant 
au maximum d'un des pics d'absorption ou de diffusion (K,^) dudit agent 
colorant, 

10 (e)tra9age d'une courbe d'etalonnage en reportant les valeurs de la 
transmittance a X max en fonction de la concentration dudit agent colorant, 
(f) selection, sur la courbe d'etalonnage ainsi obtenue, d'une concentration 
dudit agent colorant correspondant a une transmittance a X max comprise 
entre 20 et 80 %, et 

15 (g) incorporation d'au moins un agent colorant d'au moins une s£rie a la 
concentration selectionnee a 1'etape (f) dans une base cosmetique a l'etat 
liquide, identique a ou differente de celle utilisee dans 1'etape (a). 

L' invention a egalement pour objet une composition cosmetique 
20 coloree de maquillage a transmittance controlee preparee selon le precede ci- 
dessus. 

Dans la prdsente demande, le degre de transparence ou de translucidit6 
des bases cosmetiques et des compositions cosmetiques colorees est apprecte 

25 ou d^crit soit "dans la masse" soit en "rendu maquillage". L'expression "dans 
la masse" se refere a l'aspect de la base ou de la composition telle qu'elle se 
presente par exemple dans un recipient usuel, et en particulier sous une 
6paisseur d'environ 1 cm. L'expression "rendu maquillage" designe l'aspect 
d'une couche de composition ou de base cosmetique ayant une epaisseur 

30 proche de celle d'un depot de maquillage reel, et en particulier une Epaisseur de 
10 |um. 

Les bases cosmdtiques pouvant etre utilisees dans le procede de la 
presente invention peuvent etre choisies parmi toutes les bases 
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cosm<§tiquement acceptables, qu'elles soient opaques, transparentes ou 
translucides "dans la masse". 

Les bases cosmetiques utilisables selon 1'invention sont de preference 
5 sensiblement incolores. 

Les bases cosmetiques utilisables selon 1'invention peuvent etre des 
phases hydrophiles ou lipophiles, de consistance liquide, epaissie, getifiee, 
pateuse ou solide. 

10 De preference, la base de la composition est sous forme d'un gel plus 

ou moins rigide, aqueux ou huileux. Plus specialement, ce gel est un gel rigide, 
prdsente en coupelle ou en stick, de preference en stick et sous forme anhydre. 
En particulier, cette base est une base de rouge a levres ou de fond de teint 
anhydre. 

15 La base huileuse contient une phase grasse liquide a temperature 

ambiante telle que celles classiquement utilises en cosmetique. Cette phase 
grasse peut contenir des huiles polaires et/ou des huiles apolaires. 

En particulier, les huiles polaires de 1'invention sont : 
20 - les huiles vegetales hydrocarbonees a forte teneur en triglycerides 

constitues d' esters d'acides gras et de glycerol dont les acides gras peuvent 
avoir des longueurs de chaines variees de C 4 a C 24 , ces dernieres pouvant etre 
lineaires ou ramifiees, saturees ou insaturees ; ces huiles sont notamment les 
huiles de germe de ble, de mais, de tournesol, de karite, de ricin, d'amandes 
25 douces, de macadamia, d'abricot, de soja, de coton, de luzerne, de pavot, de 
potimarron, de sesame, de courge, de colza, d'avocat, de noisette, de pepins de 
raisin ou de cassis, d'onagre, de millet, d'orge, de quinoa, d'olive, de seigle, de 
carthame, de bancoulier, de passiflore ou de rosier muscat ; ou encore les 
triglycerides des acides caprylique/caprique comme ceux vendus par la societe 
30 Stearineries Dubois ou ceux vendus sous les denominations Miglyol 810, 812 
et 8 1 8 par la societe Dynamit Nobel ; 

- les huiles de synthase ou esters de synthese de formule R a COOR b 
dans laquelle R a represente le reste d'un acide gras lineaire ou ramifie 
comportant de 1 a 40 atomes de carbone et R b represente une chaine 
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hydrocarbon^, notamment ramified, contenant de 1 a 40 atomes de carbone a 
condition que" R a + Rb soit > 10, comme par exemple l'huile de Purcellin 
(octanoate de cetostearyle), l'isononanoate d'isononyle, le benzoate d'alcool en 
C12 a C 15> le myristate d'isopropyle, le palmitate de 2-&hylhexyle, 1'isostSarate 
d'isostearyle, les octanoates, decanoates ou ricinoleates d'alcools ou de 
polyalcools ; les esters hydroxyles comme le lactate d'isostearyle, le malate de 
di-isostearyle ; et les esters du pentaerythritol ; 

- les ethers de synthese ay ant de 10 a 40 atomes de carbone ; 

- les alcools gras en C g a C 2 6 comme l'alcool oldique ; 

- les acides gras en Cg a C 26 comme 1'acide oleique, linolenique et 
linoleique ; et 

- leurs melanges. 

Les huiles apolaires selon ^invention sont en particulier les huiles 
silicones telles que les polydim&hylsiloxanes (PDMS) volatils ou non, 
lineaires ou cycliques, liquides a temperature ambiante ; les 
polydimethylsiloxanes comportant des groupements alkyle ou alcoxy, lateraux 
et/ou en bout de chaine, groupements ayant chacun de 2 a 24 atomes de 
carbone ; les silicones phenylees comme les phenyltrimethicones, les 
phenyldimethicones, les phenyltrimethylsiloxydiphenylsiloxanes, les 
diphenyldimethicones, les diphenylmethyldiphenyltrisiloxanes, les 2- 
phenylethyltrimethylsiloxysilicates ; les hydrocarbures lineaires ou ramifies 
d'origine synthitique ou minerale, volatils ou non, tels que les huiles de 
paraffine volatiles (isoparaffines comme l'isododecane) ou non volatiles, et 
leurs derives, la vaseline, la lanoline liquide, les polydecenes, le polyisobutene 
hydrogene tel que l'huile de Parleam, le squalane ou l'huile d'arara ; et leurs 
melanges. 

De preference, les huiles sont des huiles apolaires et plus specialement 
une huile ou un melange d'huiles du type hydrocarbone d'origine minerale ou 
synthetique, choisies en particulier parmi les alcanes comme l'huile de 
Parleam, les isoparaffines comme l'isododecane, le squalane et leurs melanges. 
Avantageusement, ces huiles sont assoctees a une ou plusieurs huiles de 
silicones phenylees. 
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De preference, la phase grasse liquide contient au rnoins une huile noh 
volatile choisie en particulier parmi les huiles hydrocarbonees d'origine 
minerale, vegetale ou synthetique, les esters ou ethers de synthese, les huiles 
5 de silicone et leurs melanges. 

La phase grasse liquide totale represente, en pratique, de 5 a 99,95% 
du poids total de la composition, de preference de 10 a 80 et mieux de 20 a 
75 %. 

10 

Cette phase grasse est avantageusement structuree par un gelifiant de 
phase grasse comme 

- les polyamides gelifiants, notamment de masse moleculaire inf6rieure a 
100 000 et de preference inferieure a 50 000, par exemple de masse 

15 moleculaire allant de 2000 a 20 000, comportant eventuellement des 

groupements alkyle lateraux ou en bout de chaine, ay ant de 8 a 120 atomes 
de carbone et de preference de 12 & 60 atomes de carbone, 

- les galactomannanes hydrophobes comportant notamment de 1 a 6, et de 
preference de 2 a 4 groupes OH, par motif ose, substitues par un groupe 

20 alkyle en C|. 6 , de preference en C N3 , 

- les silices hydrophobes pyrogenees, 

- les cires 

- les argiles modifies 

- et les associations de ces agents gelifiants. 

25 

Les polyamides gelifiants sont par exemple les resines polyamides 
resultant de la condensation d'un acide dicarboxylique aliphatique et d'une 
diamine, incluant les composes ayant plus de 2 groupes carboxyle et plus de 2 
groupes amine, les groupes carboxyle et amine de motifs unitaires adjacents 
30 etant condenses par une liaison amide. Ces resines polyamides sont notamment 
celles commercialisees sous la marque Versamid® par les soci&ds General 
Mills, Inc. et Henkel Corp. (Versamid® 930, 744 ou 1655) ou par la soci6te 
Olin Mathieson Chemical Corp., sous la marque Onamid® notamment 
Onamid® S ou C. Ces r6sines ont une masse moleculaire moyenne en poids 
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allant de 6000 a 9000. Pour plus ^information sur ces polyamides, on peut se 
referer aux documents US-A-3645705 et US-A-3 148125. Plus specialement, 
on utilise les Versamid® 930 ou 744. 

5 On peut aussi utiliser les polyamides vendus par la societe Arizona 

Chemical sous les references Uni-Rez (2658, 2931, 2970, 2621, 2613, 2624, 
2665, 1554, 2623, 2662) et le produit vendu sous la reference Macromelt 6212 
par la societe Henkel. Pour plus ^information sur ces polyamides, on peut se 
referer au document US-A-5500209. 

10 

Les polyamides peuvent etre aussi ceux resultant d'une 
polycondensation entre un diacide carboxylique comportant au moins 32 
atomes de carbone (notamment de 32 a 44 atomes de carbone) et une diamine 
ay ant au moins 2 atomes de carbone (notamment de 2 a 36 atomes de 

15 carbone). Le diacide est de preference un dimere d'acide gras ayant au moins 
16 atomes de carbone comme Tacide oleique, linoleique ou linolenique. La 
diamine est de preference Tethylenediamine, Thexylenediamine ou 
l'hexamethylenediamine. Si les polymeres comportent un ou deux 
groupements acide carboxylique terminaux, il est avantageux de les esterifier 

20 par un monoalcool ayant au moins 4 atomes de carbone, de preference de 10 a 
36 atomes de carbone, mieux de 12 a 24 et encore mieux de 16 a 24, par 
exemple 18 atomes de carbone. 

Ces polymeres sont plus specialement ceux decrits dans le document 
25 US-A-5783657 de la societe Union Camp. Chacun de ces polymeres satisfait 
notamment a la fcrmule (I) suivante : 




30 
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dans laquelle n designe un nombre entier de motifs amide tel que le 
nombre de groupes ester represente de 10 % a 50 % du nombre total des 
groupes ester et amide ; chacun des symboles designe independamment un 
groupe alkyle ou alcenyle ayant au moins 4 atomes de carbone et notamment 
5 de 4 a 24 atomes de carbone ; chacun des symboles R 2 represente 
independamment un groupe hydrocarbone en C 4 a C42 a condition que 50 % 
des groupes R 2 represented un groupe hydrocarbon^ en C 30 a C 42 ; chacun des 
symboles R 3 represente independamment un groupe organique pourvu d'au 
moins 2 atomes de carbone, d'atomes d'hydrogene et optionnellement d'un ou 
10 plusieurs atomes d'oxygene ou d'azote ; et chacun des symboles R4 represente 
independamment un atome d'hydrogene, un groupe alkyle en C\ a Ci 0 ou une 
liaison directe a R 3 ou a un autre R4 de sorte que V atome d' azote auquel sont 
lies a la fois R 3 et R4 fasse partie d'une structure heterocyclique definie par R4- 
N-R 3 , avec au moins 50 % des R4 representant un atome d'hydrogene. 

15 

Dans le cas particulier de la formule (I), les chaines grasses terminales 
eventuellement fonctionnalisees au sens de 1' invention sont des chaines 
terminales liees au dernier heteroatome, ici l'azote, du squelette polyamide. 

20 En particulier, les groupes ester de la formule (I), qui font partie des 

chaines grasses terminales et/ou laterales au sens de l'invention, represented 
de 15 a 40 % du nombre total des groupes ester et amide et mieux de 20 a 
35 %. De plus, n represente avantageusement un nombre entier allant de 1 a 5 
et de preference superieur a 2. 

25 De preference, Ri est un groupe alkyle en Cj 2 a C 22 et plus 

preferentiellement en C ]6 a C 22 . Avantageusement, R 2 peut etre un groupe 
hydrocarbon^ (alkylene) en C i0 a C 42 . De preference, 50 % au moins et plus 
preferentiellement au moins 75 % des symboles R 2 sont des groupes ayant de 
30 k 42 atomes de carbone. Les autres symboles R 2 sont des groupes 

30 hydrogenes en C 4 a C19 et meme en C 4 k C !2 . De preference, R 3 represente un 
groupe hydrocarbone en C 2 a C 36 ou un groupe polyoxyalkyl6nd et R4 
represente un atome d'hydrogene. Plus preferentiellement, R 3 represente un 
groupe hydrocarbone en C 2 a Ci 2 . 



2817740 



9 



Les groupes hydrocarbones peuvent etre des groupes lin^aires, 
cycliques ou ramifies, satures ou insatures. Par ailleurs, les groupes alkyle et 
alkylene peuvent etre des groupes lineaires ou ramifies, satures ou non. 

5 Selon 1* invention, la structuration de la phase grasse liquide est 

obtenue de preference a l'aide d'un ou plusieurs polymeres de formule (I). En 
general, les polymeres de formule (I) se presentent sous forme de melanges de 
polymeres, ces melanges pouvant en outre contenir un produit de synthese 
correspondant a un compose de formule (I) ou n vaut 0, c'est-a-dire un diester. 

10 

Ces polymeres presentent du fait de leur (s) chaine (s) grasse (s), une 
bonne solubility dans les huiles et done conduisent a des compositions 
macroscopiquement homogenes meme avec un taux eleve (au moins 25%) de 
polymere, contrairement a des polymeres exempts de chaine grasse. 

15 

Comme polymeres structurants preferes de formule (I) utilisables dans 
1' invention, on peut citer les poly amides modifies par des chaines grasses 
laterales et/ou des chaines grasses terminales ay ant de 8 a 120 atomes de 
carbone et notamment de 12 a 68 atomes de carbone, les chaines grasses 
20 terminales etant liees au squelette polyamide par des groupes ester. De 
preference, ces polymeres comportent une chaine grasse a chaque extremite du 
squelette polymerique et en particulier du squelette polyamide. 

A titre d'exemples de polyamides structurants de formule (I) 
25 utilisables dans la composition selon F invention, on peut citer les produits 
commerciaux vendus par la societe Arizona Chemical sous les noms 
Uniclear® 80 et Uniclear® 100. lis sont vendus respectivement sous forme de 
gel a 80 % (en mature active) dans une huile minerale et a 100 % (en matiere 
active). lis ont un point de ramollissement de 88 a 94°C. Ces produits 
30 commerciaux sont un melange de copoIym£res d'un diacide en C 36 condense 
sur l'ethylenediamine, de masse moleculaire moyenne en poids respectivement 
d'environ 600 ou 4000). Les groupes ester terminaux resultent de 
l'esterification des terminaisons d'acide restantes par l'alcool cetylique ou 
stearylique ou leurs melanges (appeles aussi alcool c6tylstearylique). 
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Les g&lactomannanes sont en particulier des derives ethyles de guar 
ay ant notamment un degre de substitution de 2 k 3, tels que ceux 
commercialises par la societe AQUALON sous les denominations N-Hance- 
5 AG-200® ou N-Hance-AG-50®. 

La silice pyrogenee presente de preference une taille de particules 
pouvant etre nanometrique a micrometrique, par exemple allant d'environ de 5 
a 200 nra. 

10 

Les silices pyrogenees peuvent etre obtenues par hydrolyse a haute 
temperature d T un compose volatil du silicium dans une flamme oxhydrique, 
produisant une silice finement divisee. Ce procede permet notamment 
d'obtenir des silices hydrophiles qui presentent un nombre important de 

15 groupements silanol a leur surface. De telles silices hydrophiles sont par 
exemple commercialisms sous les denominations AEROSIL 130®, "AEROSIL 
200®, AEROSIL 255®, AEROSIL 300®, AEROSIL 380® par la societe 
Degussa, ou sous les denominations CAB-O-SIL HS-5®, "CAB-O-SIL EH-5®, 
CAB-O-SIL LM-130®, CAB-O-SIL MS-55®, et CAB-O-SIL M-5® par la 

20 societe Cabot. 

II est possible de modifier chimiquement la surface de ladite silice, par 
une reaction chimique reduisant le nombre de groupes silanol. On peut 
notamment substituer des groupes silanol par des groupements hydrophobes et 
25 obtenir ainsi une silice hydrophobe. Les groupements hydrophobes peuvent 
etre : 

- des groupements trimethylsiloxy, qui sont notamment obtenus par 
traitement de silice pyrogenee en presence de 1'hexamethyldisilazane. Des 
silices ainsi traitees sont denommees "Silica silylate" selon le CTFA (6 fcmc 

30 edition, 1995). Elles sont par exemple commercialisms sous la denomination 
AEROSIL R812® par la societe Degussa, et sous la denomination CAB-O-SIL 
TS-530® par la societe Cabot. 

- des groupements dimethylsilyloxy ou polydim&hylsiloxane, qui sont 
notamment obtenus par traitement de silice pyrogenee en presence de 
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polydimethylsiloxane ou du dimethyldichlorosilane. Des silices ainsi traces 
sont denommees "Silica dimethyl silylate" selon le CTFA (6* me edition, 1995). 
Elles sont par exemple commercialisees sous les denominations AEROSIL 
R972® et AEROSIL R974® par la societe Degussa, et sous les denominations 
5 CAB-O-SIL TS-610® et CAB-0-S1L TS-720® par la societe Cabot. 

• des groupements issus de la reaction de la silice pyrogenee avec des 
alcoxysilanes ou des siloxanes. Ces silices traitees sont par exemple celles 
vendues sous la reference AEROSIL R805® par la societe Degussa. 

• 

10 Les cires sont des composes gras solides a temperature ambiante 

(25°C), cristallins, ayant un point de fusion superieur a 45°C^ 

Comme cires utilisables dans l'invention, on peut citer des cires 
hydrocarbonees, siliconees et/ou fluorees, comportant eventuellement des 

1 5 fonctions ester ou hydroxy le. A titre d'exemples, on peut citer la cire d'abeilles 
eventuellement modifiee, la cire de Carnauba on de Candellila, d'Ouricoury, 
du Japon, de Montan, la paraffine, les cires de lignite ou microcristallines, les 
cires de fibres de canne a sucre ou de liege, la ceresine ou P ozokerite ; les cires 
synthetiques comme les cires de polyethylene issues de la polymerisation ou 

20 de la copolymerisation de I'ethylene, les cires de silicones comme les alkyl- ou 
alkoxy-dimdthicones ayant de 10 a 45 atomes de carbone, les esters de 
poly(di)methylsiloxane dont la chaine ester comporte au moins 10 atomes de 
carbone, les cires de Fischer-Tropsch, les huiles hydrogenees comme l'huile de 
ricin ou de jojoba hydrogenees, certains acides gras comme l'acide stearique, 

25 myristique ou behenique, et leurs melanges. 

Les cires peuvent se presenter sous forme de dispersions stables de 
particules colloidales de cire pouvait etre preparees selon des methodes 
connues, telles que celles decrites dans "Microemulsions Theory and Practice", 
30 L. M. Prince Ed., Academic Press (1977), pages 21-32. 

On peut citer a titre d'exemples d'argiles modifies utilisables en tant 
qu'agents structurants, les hectorites modifiees par un chlorure d'ammonium 
d'acide gras en Cio-22, comme Thectorite modifiee par du chlorure de 



2817740 



12 



distearyldim6thylammonium vendue sous la denomination Bentone 34 ou 
Bentone® 38 par la societe Rheox. 

La base peut aussi contenir des corps gras pateux solides a temperature 
5 ambiante, mais de point de fusion inferieur a celui des cires. 

Comme corps gras pateux, on peut citer des corps gras ayant un point 
de fusion allant de 20 a 55 °C et de preference de 25 a 45°C et/ou une viscosite 
a 40 °C allant de 0,1 a 40 Pa.s, et mieux de 0,5 a 25 Pa.s, mesuree au 

10 Contraves TV equipe d'un mobile MS-r3 ou Ms-r4 tournant a 60 Hz. A titre 
d'exemples de corps gras pateux, on peut citer les PDMS ayant des chames 
laterales du type alkyle ou alcoxy comportant de 8 a 24 atomes de carbone 
comme la stearyldimethicone ; les esters d'alcools gras ou d'acides gras comme 
les esters du cholesterol, le polylaurate de vinyle, le propionate d'arachidyle ; 

15 et les lanolines et leurs derives comme les lanolines acetylees, le lanolate 
d'isopropyle, ou les lanolines oxypropylenees. 

Lorsque le gel est un gel aqueux, on peut utiliser tout gelifiant de 
phase aqueuse du type derive de cellulose tel que l'hydroxyethylcellulose et la 

20 carboxymethylcellulose ou derive acrylique comme les copolymers d'acide 
acrylique et d'acrylates d'alkyle en C10.30, reticules, par exemple la serie des 
PEMULEN® et le CARBOPOL®980 commercialises par la societe 
GOODRICH, les derives d'argile du type sodium-magnesium silicate comme 
la LAPONITE XLS ou XLG commercialisms par la societe LAPORTE et les 

25 associations de ces gelifiants. Le gel aqueux peut etre un gel a base d'eau ou a 
base d'un melange hydroalcoolique. 

Le g61ifiant represente de 0,05 a 90 % en poids, de preference de 2 a 
60 % en poids et en particulier de 5 a 40 % en poids, du poids total de la 
30 composition cosmetique. 

Selon le procede de la presente invention, on introduit dans les bases 
cosmdtiques decrites ci-dessus des quantites croissantes d'au moins un agent 
colorant. 
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Seion la presente invention, le terme "agent colorant" englobe 
notamment les colorants hydrosolubles ou liposolubles, les pigments, les 
nacres, les laques et leurs melanges. 

5 On peut citer a titre de colorants hydrosolubles, les colorants 

synthetiques tels que la fuschine, les extraits de plantes tels que les extraits de 
sorgho, de pterocarpus soyauxii, de monascus, de laws on ia inermis, de 
mercurialis perenis, d'helianthus aanus, dtimpatiens balsamina, de curcuma 
longa, de phytolacca decandra, de solidago aureus, de juglans regia, d'iris 

10 germanica, tialkanna tinctoria, de chrozophora tinctoria, disatis tinctoria, et 
les melanges de ces colorants. 

Les colorants liposolubles sont par exemple le Rouge Soudan III 
(CTFA : D&C Red 17), la luteine, le vert de quinizarine (CTFA : D&C green 
6), le pourpre d'alizuroi SS (CTFA : D&C violet n° 2), les derives des 

15 carotenoides tels que le lycopene, le betacarotene, la bixine ou la capsanteine, 
les derives de rocou et de fuschine (voir exemple 2) , et leurs melanges. 

Un certain nombre de ces colorants tels que les extraits de pterocarpus 
soyauxii, de monascus et de lawsonia inermis, ont une forte affinite pour la 
20 peau et peuvent ainsi lui conferer une coloration semi-permanente, c'est-a-dire 
une coloration resistant a plusieurs lavages. 

Par pigments, il faut comprendre des particules blanches ou colorees, 
minerales ou organiques, enrobees ou non. On peut citer par exemple le 
25 dioxyde de titane, le dioxyde de zirconium, le dioxyde de cerium, Toxyde de 
zinc, l'oxyde de fer, l'oxyde de chrome, le bleu ferrique, 1'hydrate de chrome, le 
noir de carbone, les outremers (polysulfures d'aluminosilicates), le violet de 
manganese, le pyrophosphate de manganese et certaines poudres metalliques 
telles que les poudres d'argent ou d'aluminium et leurs melanges. 

30 

Par nacres, on entend des pigments nacres blancs tels que le mica 
recouvert d'oxyde de titane ou d'oxychlorure de bromuth et des pigments 
nacres colores tels que le micatitane recouvert avec des oxydes de fer, du bleu 
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ferrique ou de l'oxyde de chrome, ou avec un pigment organique type 
precipite. 

Les laques utilisables dans les compositions de la presente invention 
5 sont par exemple les laques a base de carmin de cochenille ou a base de sels de 
calcium, de baryum, d'aluminium, de strontium ou de zirconium, de colorants 
acides, et leurs melanges. 

Chacun des echantillons obtenus par incorporation de quantites 
10 croissantes d' un agent colorant est etale sur un porte-echantillon particulier. 

II s'agit d'une lame transparente dont la taille depend de la cellule de 
mesure du spectrophotometre utilise (20 mm x 10 mm x 3 mm pour un GARY 
300) presentant a sa surface un evidement plan d'une profondeur de 10 [im. 
Cet evidement plan est rempli avec I'echantillon et 1'excedent est 
15 eventuellement arase de mantere a obtenir une couche parfaitement reguliere et 
reproductible d'une epaisseur de 10 |im, notamment dans le cas d'un 
echantillon de consistance epaissie, g61ifiee, p&teuse ou solide. 

La lame transparente peut etre constitute de n'importe quel materiau 
n'absorbant ou ne reflechissant pas la lumiere visible dans le domaine de 
20 longueur d'onde etudie, comme par exemple le verre ou le quartz. La lame 
transparente utilisee pour les mesures de transmittance du procede de la 
presente invention est de preference en quartz. 

L'epaisseur de couche de 10 \xm a laquelle sont realisees les mesures 
25 de transmittance des compositions de la presente invention a ete choisie parce 
qu'elle correspond sensiblement a l'epaisseur d'un depot de maquillage obtenu 
par exemple avec un fond de teint ou un rouge a levres. Les valeurs obtenues 
par ces mesures rendent done bien compte du rendu maquillage, e'est-a-dire de 
1'impression visuelle immediate que donne la couche de maquillage. 

30 

La transmittance, telle que d6finie ici, est egale au rapport de 
l'intensite de lumiere transmise par Techantillon (I t ) A Tintensite de lumiere 
transmise par le temoin (Io) exprimd en % 
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T(%)=yio 

Les mesures sont effectives au moyen d'un spectrophotometre a 
double faisceau UV-visible, modele CARY 300 de la societe Varian, en mode 
transmission et en utilisant comme temoin une lame transparente d'une 
epaisseur identique a celle recevant l'echantillon. 

Comme indique ci-dessus, la transmittance de chaque echantillon est 
mesuree a la longueur d'onde correspondant au maximum (X max ) d'un des pics 
d'absorption (colorant) ou de diffusion (pigment) de l'agent colorant dans le 
domaine de la lumiere visible (A, = 400 a 750 run). 

On trace ensuite une courbe d'etalonnage en reportant les valeurs de la 
transmittance a en fonction de la concentration de l'agent colorant. 

La courbe d'&alonnage obtenue ainsi permet ensuite de relever par 
simple lecture la fourchette de concentrations de l'agent colorant dormant des 
depdts cosmetiques d'une epaisseur de 10 um ay ant une transmittance 
comprise entre 20 % et 80 %. La demanderesse a en effet constate que cette 
fourchette de transmittance correspondait a des depots cosmetiques ayant les 
proprietes recherchees, c'est-a-dire une coloration visible a l'ceil nu et une 
transparence ou translucidite suffisante pour conserver l'aspect naturel du 
substrat sous-jacent. 

Pour un melange d'agents colorants, la courbe d'etalonnage ci-dessus 
doit 6tre realisee pour chacun des agents colorants. 

La derniere etape (g) du procede de fabrication de compositions 
cosmetiques colorees selon l'invention comprend l'incorporation, dans une 
base cosmetique, d'au moins un agent colorant dans les concentrations 
appropriees determinees de la maniere d6crite ci-dessus. 

Pour recevoir l'agent colorant, la base cosmetique doit bien entendu 
etre a l'etat liquide. La consistence liquide peut etre une propriete de la base en 
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tant que telle a temperature ambiante, ou elle peut etre le resultat de la fusion 
ou dissolution'd'une base cosmetique solide a temperature ambiante. 

Les bases cosmetiques anhydres solides pr6fer6es selon la presente 
invention sont de preference liquefiees par fusion a une temp6rature faiblement 
5 superieure a leur point de fusion. 

L'invention est illustree ci-apres a I'aide des exemples de compositions 
cosmetiques preparees selon le proc£de de l'invention. 

10 

Exemple 1 

Rouge a levres anhvdre a base opaque 

15 

Cire d'abeilles oxypropylenee 
Cire microcristalline 
Cire de lanoline oxypropylenee 
Huile de sesame 
20 Huile d'arara 

Lanoline 
Lanoline acetylee 
Complexe MMB RED 33/3 1 
Erucate d'oleyle 

25 

Tous les pourcentages s'entendent en poids. 

COMPLEXE MMB RED 33/3 commercialism par la societe 
PHYTOCOS et designant le melange sel disodique de fuchsine acide 
30 d/palmitate myristate de lysine/di-propylene glycol/acide 
benzolque/phenoxy6thanol/solution k 3 % de D&C Red N° 33 (CI: 17200) / 
conservateurs : p-hydroxybenzoate de methyle, butyle, ethyle, propyle. 



14,5 % 
3 % 
2 % 
10 % 
18 % 
20 % 
6 % 

0,2 % (mature active colorante) 
q.s.p. 100% 
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On introduit les cires et les huiles dans un poelon et on chauffe jusqu'a 
la temperature de fusion de la cire ayant la temperature de fusion la plus 
elevee. On se place alors a 10°C au-dessus de cette temperature. On introduit 
dans le melange le colorant et on homogeneise l'ensemble sous agitation 
5 magnetique pendant 1 heure. On coule la composition dans un moule chauffe a 
45°C pour former un stick qu'on place, apres un debut de prise en masse, au 
congelateur pendant 15 minutes (-21°C). 

La transmittance a 530 nm (Xm ax du colorant) d'un depot de 10 urn 
10 d'epaisseur de la composition de rouge a levres ci-dessus est de 29 %. Ce 
rouge a levres a un aspect opaque dans la masse et donne un dep6t cosmetique 
transparent conferant aux levres une couleur rose fuschia. La couleur deposee 
esttres intense. . 

15 

Exemple 2 

Rouge a levres anhvdre a base transparente 

20 Uniclear® 100 

Octyldodecanol 
Complexe MMB Red® 33/3 
Huile de Parleam 

25 Uniclear® 100 : condensat d'un diacide en C 36 hydrogene et 

d'ethylenediamine, esterifie par I'alcool stearylique (masse molaire 
moyenne en poids environ 4000) commercialise par la societe ARIZONA 
CHEMICAL. 

30 COMPLEXE MMB RED 33/3 commercialise par la societe 

PHYTOCOS et designant le melange sel disodique de fuchsine acide 
d/palmitate myristate de lysine/di-propylene glycol/acide 
benzoique/phenoxyethanol/solution a 3 % de D&C Red N° 33 (CI:17200)/ 
conservateurs : p-hydroxybenzoate de methyle, butyle, ethyle, propyle. 



25% 
10% 

0,2 % (matiere active colorante) 
q.s.p. 100% en poids 
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Dans un poelon, on introduit l'Unicleai® 100 et les huiles. On met 
Tensemble sous agitation magnetique et on le chauffe dans un premier 
temps a 100°C pour amener l'Uniclear a 1'etat Iiquide. Puis, on continue a 
chauffer jusqu'a la temperature necessaire pour obtenir un Iiquide 
5 transparent homogene. On se place alors a 10°C au-dessus de cette 

temperature. On introduit dans le melange le colorant et on homogeneise 
l'ensemble sous agitation magnetique pendant 1 heure. On coule la 
composition dans un moule chauffe a 45°C pour former un stick qu ! on 
place, apres un debut de prise en masse, au congelateur pendant 
10 15 minutes (-2 1°C). 

La composition obtenue a un aspect translucide dans la masse 
(1 cm) et donne lieu a un depot parfaitement transparent de couleur rose 
fuschia ay ant une transmittance a 530 nm (X max du colorant) et a 10 \xm 
15 d'epaisseur egale a 40 %. 
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REVENDICATIONS 



1 . Procede de fabrication d'une composition cosmetique coloree de 
maquillage permettant Pobtention d'un depot colore transparent ou 
5 translucide sur la peau, les levres ou Ies phaneres, comprenant les etapes 

successives suivantes : 

(a) selection d'une base cosmetiquement acceptable opaque, translucide ou 
transparente dans la masse, 

(b) preparation d'une serie au moins d'echantillons de cette base cosmetique, 
1 o chaque serie contenant des quantites croissantes d'un agent colorant 

dissous ou disperse dans la base cosmetiquement acceptable, 

(c) etalement de chacundes echantillons de ladite ou desdites serie(s) sur 
une lame transparente presentant un evidement d'une profondeur de 10 
Jim, 

1 5 (d) mesure, pour chacun des echantillons de ladite ou desdites serie(s), de la 

transmittance de la couche ainsi formee a la longueur d'onde 
correspondant au maximum d'un des pics d'absorption ou de diffusion 
(^max) dudit agent colorant, 

(e) trapage d'une courbe d'etalonnage en reportant les valeurs de la 

20 transmittance k A, max en fonction de la concentration dudit agent colorant, 

(f) selection, sur la courbe d'etalonnage ainsi obtenue, d'une concentration 
dudit agent colorant correspondant a une transmittance a ^ max comprise 
entre20et80%,et 

(g) incorporation d'au moins un agent colorant d'au moins une serie a la ^ 
25 concentration selectionnee a l'etape (f) dans une base cosmetique a l'etat 

liquide, identique a ou differente de celle utilisee dans l'etape (a). 



30 



2 . Procede selon la revendication 1 , caracterise par le fait que la base 
cosmetiquement acceptable est une base sensiblement incolore. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise par le fait que la base 
cosmetiquement acceptable est choisie parmi les gels aqueux ou huileux, 
notamment sous forme de sticks. 

35 4. Procede selon la revendication 3, caracterise par le fait que la base 
cosmetiquement acceptable est un gel anhydre, forme d'une phase grasse 
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liquide a temperature ambiante comprenant des huiles polaires et/ou des huiles 
apolaires, structuree par un gelifiant de phase grasse choisi parmi : 

• les polyamides gelifiants, 

• les galactomannanes hydrophobes, 
5 • les silices pyrogenees hydrophobes, 

• les cires, 

• les argiles modifiees, 

ainsi que des associations de ces gelifiants. 

10 5. Procede selon la revendication 4, caracterise par le fait que les 

polyamides gelifiants sont des polymeres de formule 



(I) 



^4 ^4 

R,-OfC-R 2 -C-N-R 3 -N- 
II 2 II 3 

o o 



C— Rv-C—O— Rt 
II 2 II 1 
O 0 

n 



1 5 dans laquelle n designe un nombre entier de motifs amide tel que le nombre de 
groupes ester repr6sente de 10 % & 50 % du nombre total des groupes ester et 
amide ; chacun des symboles R\ designe independamment un groupe alkyle ou 
alcenyle ayant au moins 4 atomes de carbone et notamment de 4 a 24 atomes 
de carbone ; chacun des symboles R 2 represente independamment un groupe 

20 hydrocarbone en C 4 a C 42 a condition que 50 % des groupes R 2 represented un 
groupe hydrocarbone en C30 a C 42 ; chacun des symboles R 3 represente 
independamment un groupe organique pourvu d'au moins 2 atomes de 
carbone, d'atomes d'hydrogene et optionnellement d'un ou plusieurs atomes 
d'oxygene ou d'azote ; et chacun des symboles R4 represente independamment 

25 un atome d'hydrogene, un groupe alkyle en C] a C 10 ou une liaison directe a R 3 
• ou a un autre R4 de sorte que l'atome d'azote auquel sont lies a la fois R3 et R4 
fasse partie d'une structure heterocyclique definie par R4-N-R3, avec au moins 
50 % des R4 representant un atome d'hydrogene. 
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6, Procede selon la revendication 4, caracteris£ par le fait que les 
argiles modifiees sont des hectorites modifiees par un chlorure d'ammonium 
d'acide gras en C10-C22. 

5 7. Procede selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 

caracterise par le fait que Tagent colorant est choisi parmi les colorants 
hydrosolubles, les colorants liposolubles, les pigments, les nacres, les laques et 
leurs melanges. 

10 8. Procede selon la revendication 7, caracterise par le fait que les 

colorants hydrosolubles sont choisis parmi les extraits de sorgho, de 
pterocarpus soyauxii, de monascus, de lawsonia inermis, de mercurialis 
perenis, d'helianthus aanus, dHmpatiens balsamina, de curcuma longa, de 
Phytolacca decandra, de solidago aureus, de juglans regia, d'/ra germanica, 

15 d'alkanna tinctoria, de chrozophora tinctoria, dHsatis tinctoria et leurs 
melanges. 

9. Procede selon la revendication 7, caracterise par le fait que les 
colorants liposolubles sont choisis parmi le Rouge Soudan III, la luteine, le 

20 vert de quinizarine, le pourpre d'alizurol SS, les derives des carot&ioi'des tels 
que le lycopene, le betacarot£ne, la bixine ou la capsanteine, et les derives de 
,rocou et de fuschine et leurs melanges. 

10. Procede selon la revendication 7, caracterise par le fait que les 
25 pigments sont des pigments blancs ou colores, mineraux ou organiques, 

enrobes ou non, choisis parmi le dioxyde de titane, le dioxyde de zirconium, le 
dioxyde de cerium, l'oxyde de zinc, l'oxyde de fer, l'oxyde de chrome, le bleu 
ferrique, l'hydrate de chrome, le noir de carbone, les outremers (polysulfures 
d'aluminosilicates), le violet de manganese, le pyrophosphate de manganese et 
30 certaines poudres mdtalliques telles que les poudres d'argent ou d'aluminium et 
leurs melanges. 

1 1 . Procede selon la revendication 7, caracterise par le fait que les 
nacres sont choisies parmi le mica recouvert d'oxyde de titane ou 
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d'oxychlorure de bismuth et le micatitane recouvert avec des oxydes de fer, du 
bleu ferrique ou de l'oxyde de chrome, ou avec un pigment organique 
pr6cipite\ 

12. Precede" selon 1'une quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caracterise par le fait que les laques sont choisies parmi les laques a base de 
carmin de cochenille ou a base de sels de calcium, de baryum, d'aluminium, de 
strontium ou de zirconium, de colorants acides et leurs melanges. 

13. Proced6 selon Tune quelconque des revendications prec^dentes, 
caract6rise- par le fait qu'il comprend, entre les Stapes (c) et (d), une etape 
supplemental consistant a araser l'exc6dent de l*6chantillon de maniere a 
obtenir une couche d'une epaisseur homogene de 10 \xm. 

14. Procede selon l'une quelconque des revendications precSdentes, 
caract6rise par le fait que la lame transparente est une lame de quartz. 

15. Composition cosmetique coloree de maquillage a transmittance 
controlee preparee selon le procede conforme a l'une quelconque des 
revendications pr6c6dentes. 
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Les revendications 1-15 presentes ont trait un procede de fabrication 
d'une composition cosmetique defini (entre autres) au moyen des 
parametres suivants: 

mesure et tracage d'une courbe d'etalonnage en reportant les valeurs de 
la transmittance (a labda max) en fonction de la concentration dudit 
agent colorant, dissous ou disperse dans une base cosmetique selectionee, 
etalement sur une lame transparente d'une profondeur de 10 urn. 

L'utilisation de ces parametres est consideree , dans le present 
contexte, comme menant a un manque de clarte au sens de l'Article L 612-6 
CPI. II est impossible de comparer les parametres que le deposant a 
choisi d'utiliser avec ce qui est revele dans l'etat de la technique. Le 
manque de clarte qui en decoule est tel q'une recherche significative 
complete est impossible. Par consequent, la recherche a ete limitee aux 
agents colorantsexplicitement mentionnes dans la description et les 
revendications, tout en tenant compte de Tidee generale sous-tendant 
1 'invention. 



